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报 道。本 研 究 采 用 快 速 溶 剂 萃 取 仪 （accelerated solvent
extraction，ASE）提取目标物质，利用 C18 固相萃取柱净化，采用






6890GC-5975B 型气相色谱-质谱联用仪 （美国 Agilent 公
司），ASE300 型快速溶剂萃取仪 （配置 100 ml 不锈钢萃取池、
250 ml 收集瓶，美国 Dionex 公司），N-1001 型旋转蒸发仪（日本
东京理化 Eyela 公司），HSE-12D 型固相萃取装置 （天津恒奥科
技发展有限公司），SK8200H 型超声波清洗器（上海科导超声仪
器有限公司）。C18 SPE 柱（1 g/6 ml，美国 Supelco 公司），正己烷
（农残级，美国 Tedia 公司），丙酮（农残级，美国 J.T.Baker 公司），
硅藻土（美国 Varian 公司）。16 种有机氯混合标准品（α-BHC、
β-BHC、γ-BHC、δ-BHC、七氯、艾氏剂、环氧七氯、硫丹Ⅰ、狄氏
剂、异狄氏剂、p,p’-DDE、硫丹Ⅱ、p, p’-DDD、异狄氏醛、p, p’-DDT、





1.2.1 有机氯色谱-质谱分析条件 HP-5MS 毛细管色谱柱（30m×
0.32 mm，0.25μm），载气为高纯氦气 （纯度 99.999%），流量为
1.0 ml/min。起始柱温为 60 ℃，以 30 ℃/min 升温到 200 ℃，保留
1 min，再以 5℃/min 升温到 230℃，保留 1 min，最后以 2℃/min 升
温至 240 ℃，保持 1 min。进样口温度为 250 ℃，采用不分流进
样，进样量 1 μl。离子（EI）源温度为 230 ℃，电子能量 70 eV，四
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摘要：目的 建立测定紫菜中有机氯农药和多环芳烃的气相色谱-质谱分析法。方法 紫菜样品经过丙酮-正己烷（体积
比为 7∶3）提取、C18 固相萃取柱净化后，采用气相色谱-色谱联用进行定性和定量。结果 有机氯农药和多环芳烃的线性范
围均为 0.01~5.0 μg/ml，方法的检出限分别为 0.05~0.32 ng/g（干重）和 0.25~0.56 ng/g（干重）；有机氯农药的回收率为
74.27%~121.49%，平均回收率为 91.95%，RSD 为 3.19 %~17.31%；多环芳烃的回收率为 65.10%~119.26%，平均回收率为




Determination of Organic Chloride Pesticides and Polycyclic Aromatic Hydrocarbons in Prophyra by Gas Chromatograph-
Mass Spectrometry WANG Juan, DU Juan, LI Meng-ying, et al. Department of Preventive Medicine, Medical College of
Xiamen University, Xiamen, Fujian 361005, China
Abstract: Objective To develop an analytical method by gas chromatograph-mass spectrometry (GC-MS) for the
determination of organic chloride pesticides and polycyclic aromatic hydrocarbons in prophyra Methods The samples were
extracted by an acetone-hexane (7 ∶3, V/V) mixture first, then were purified by C18 solid-phase extraction (SPE), and then were
determined with GC-MS. Results The linear range was 0.01-5.0 μg/ml, the limits of detection were 0.05-0.32 ng/g（dry weight）
and 0.25-0.56 ng/g（dry weight）for organic chloride pesticides and polycyclic aromatic hydrocarbons respectively. The recovery
rates and relative standard deviation for organic chloride pesticides were 74.27%-121.49% and 3.19 %-17.31% relatively; the
recovery rates and relative standard deviation for polycyclic aromatic hydrocarbons were 65.10%-119.26% and 2.75%-14.11%
relatively. Organic chloride pesticides were partly detected, but the detection rate of polycyclic aromatic hydrocarbons was higher.
Fifteen polycyclic aromatic hydrocarbons were detected in all samples but dibenz (a,h)-anthracene. Conclusion This method is
sensitive, accurate and applicable to the determination of organic chloride pesticides and polycyclic aromatic hydrocarbons in
prophyra.
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同有机氯农药。起始柱温 60 ℃，以 20 ℃/min 升温到 220 ℃，再
以 1.5 ℃/min 升温到 250 ℃，最后以 5 ℃/min 升温至 290 ℃，保
持 2 min。进样口温度 300 ℃，采用不分流进样，进样量 2 μl。
1.2.3 定性及定量分析 化合物的定性采用全扫描（FULLSCAN）





程序和特征离子分别见表 1 和 2。
1.3 标准溶液配制
有机氯农药用正己烷配制成 100 μg/ml 标准储备液，多环






准确称取 5.0 g 粉碎好的紫菜样品，与 5 g 硅藻土混合均匀
置于萃取池中，用丙酮-正己烷（体积比为 7∶3）混合溶液作为提
取溶液。操作条件为：系统压力 1 500 psi，温度 100 ℃，加热时间
5 min，稳定时间 5 min，清洗体积为萃取池体积的 60%，氮气吹
扫 100 s，循环 1 次。提取液经旋转蒸发至 2 ml。用 10 ml 丙酮-正
己烷（体积比为 8∶2）活化 C18 固相萃取柱，并保持柱子湿润；让
样品以 1 ml/min 的速度通过小柱，并收集在 50 ml 玻璃鸡心瓶
中；然后用 20 ml 丙酮-正己烷（体积比为 8∶2）混合溶液以 1 ml/min
的速度淋洗小柱，合并收集在 50 ml 玻璃鸡心瓶中，旋蒸至干，















品 5.0 g，经过 ASE300 提取、C18 固相萃取柱净化处理样品，从所
得色谱图查出有机氯农药和多环芳烃的保留时间处基线的噪音
强度。根据校正曲线中最低浓度的色谱峰高和浓度的比值，计算
出 3 倍基线噪音的浓度即为方法的检出限[6]。表 3 可见，有机氯
农药的线性范围为 0.01~5.0 μg/ml，相关系数在 0.991~0.999 之
间，方法检出限为 0.05~0.32 ng/g（干重）；16 种多环芳烃的线性
范围为 0.01~5.0 μg/ml，相关系数在 0.993~0.999 之间，方法检出
限为 0.25~0.56 ng/g（干重），见表 4。在样品分析过程中，随机插
入校正曲线的中间浓度点以评价仪器的稳定性。


































































































































































































































































环境与健康杂志 2009 年 5 月第 26 卷第 5 期 J Environ Health, May 2009, Vol．26, No．5
2.3 回收率和精密度试验
准确称取紫菜样品 5.0 g，共 12 份，分别添加低（0.1 μg/ml）、
中（0.5 μg/ml）、高（1.0 μg/ml）3 个水平的有机氯农药和多环芳
烃标准溶液，每个水平 4 份样品，分别计算有机氯农药和多环芳
烃的加标回收率和精密度（RSD）。表 5 显示，有机氯各组分的回
收率为 74.27%~121.49%，平均回收率为 91.95%，RSD 为 3.19 %
~17.31%。表 6 可 见 ，16 种 多 环 芳 烃 的 回 收 率 为 65.10%~
119.26%，平均回收率为 95.60%，RSD 为 2.75%~14.11%；其中，
萘的回收率最低，3 个水平的回收率分别为 65.10%、71.61%和






中的 α-BHC、γ-BHC、硫丹Ⅰ、异狄氏醛和 p, p’-DDT 在所有的
紫菜样品中均有检出，其中以硫丹Ⅰ和 p, p’-DDT 的含量最高，
分别为 1.57~4.80 ng/g（干重）和 2.12~5.01ng/g（干重）；δ-BHC
和硫丹Ⅱ在 3 种样品中检出，七氯仅在 1 种样品中检出；其他
有机氯组分在所有样品中均未检出。在检测的紫菜样品中，二苯















































































































































































































































表 6 16 种多环芳烃的加标回收率和精密度
萘
苊
二氢苊
芴
菲
蒽
荧蒽
芘
苯并(a)蒽
苯并(b)荧蒽
苯并(k)荧蒽
苯并（a）芘
茚并(1,2,3-cd)芘
二苯并(a ,h)蒽
苯并（g, h, i）苝
回收率
（%）
65.10
91.11
89.63
101.48
119.26
106.67
107.41
119.14
92.45
90.74
90.62
93.84
99.09
91.85
102.96
87.42
RSD
（%）
10.75
4.22
5.16
5.51
7.53
7.51
7.90
7.98
8.90
8.90
13.21
5.03
2.75
8.23
3.79
9.73
回收率
（%）
71.61
83.73
80.98
97.62
118.46
107.00
93.71
113.33
93.87
88.15
84.33
96.26
98.38
92.26
105.04
85.43
回收率
（%）
67.92
82.94
85.36
105.36
116.47
96.47
104.19
115.10
96.46
94.00
94.50
93.82
103.33
95.57
104.71
92.50
RSD
（%）
7.11
6.84
5.58
5.11
3.32
3.23
4.02
8.39
4.10
7.32
4.18
4.75
5.49
4.50
14.09
6.13
RSD
（%）
13.99
6.53
10.59
6.45
8.91
9.61
4.65
8.86
14.11
8.54
3.81
5.73
5.10
9.50
4.24
3.17
多环芳烃
低水平 中水平 高水平
450· ·
